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Abstract of DE1 0052966 

The invention relates to absorption agents with a high swelling capacity which have a reduced tendency 
to cake in the presence of high air humidity and/or high temperatures. The invention is characterised in 
that a swellable polymer is coated with a non-ionic, nitrogen-containing tenside and optionally, a Lewis 
acid, and caused to react by heating. 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@ Hochquellbare Absorptionsmittel mit einer.verminderten Tendenz zum Verbacken 

® Die vorliegende Erfindung betrifft hochquellbare Ab- 
sorptionsmittel mit verminderter Tendenz zum Verbacken 
bei hoher Luftfeuchtigkeit und/oder hohen Temperaturen, 
dadurch gekennzeichnet, daB ein quellbares Polymerisat 
mit einem nichtionischen stickstoffhaltigen Tensid und 
ggf. einer Lewissaure beschichtet und unter Erhitzen zur 
Reaktion gebracht worden ist. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft hochquellbare Absorptionsmittel mit venninderter Tendenz zum Verbacken 
an feuchter Umgebung und/oder hoher Temperaturen. Die vorliegende Erfindung betrifft desweiteren die Herstellung 

5 und Verwendung dieser Absorptionsmittel in Hygieneartikeln und in technischen Bereichen. 

[0002] Wassrige Flussigkeiten absorbierende Polymerisate, sogenannte Superabsorber sind durch zahlreiche Verof- 
fentlichungen bekannt. Es kommen modifizierte natiirliche Polymere und teilweise oder vollstandig synthetische Poly- 
mere zum Einsatz. Die vollsynthetischen Polymeren werden in der Regel durch radikalische Polymerisation verschiede- 
ner hydrophiler Monomere in wassriger Losung nach unterschiedlichen Methoden hergestellt. Im allgemeinen werden 

to dabei Vernetzer mit einpolymerisiert, wodurch die Polymerisate nicht mehr wasserloslich, sondern nur noch wasser- 
quellbar sind. Als Superabsorber konnen z. B. Polymerisate auf Basis von (Meth-)Acrylsaure venvendet werden, die in 
teilweise neutralisierter Form als Alkalisalz vorliegen. 

[0003] Super absorbierende Polymerisate werden meist in Form von Granulaten als absorbierende Komponente in vie- 
len sanitaren Artikeln wie Windeln, Damenbinden oder medizinischen Saugeinlagen verwendet. Fur die Herstellung die- 

15 ser Artikei ist eine genaue Dosierung erforderlich, die nur durch eine konstante Forderung in den Produktionsanlagen ge- 
wahrleistet werden kann. Problematisch fur eine solche konstante Forderung wirkt sich die hohe Hygroskopizitat der su- 
perabsorbierenden Polymeren aus, Diese Hygroskopizitat fiihrt zu einem Verbacken der Polymerpartikel, insbesondere 
bei hoher relativer Luftfeuchtigkeit und/oder bei hohen Temperaturen. Agglomerierte Superabsorber lassen sich nur un- 
genau dosieren und setzen sich an den Wanden der Produktionsanlagen ab, wodurch ein erhohter Reinigungsaufwand re- 

20 sultiert. Daher hat es in der Vergangenheit nicht an Versuchen gefehlt, superabsorbierende Polymere mit geringerer Ten- 
denz zum Verbacken zu entwickeln. 

[0004] In einer Reihe von bekannten Verfahren wird eine Reduzierung der Hygroskopizitat durch Aufbringen sehr 
feinteiliger anorganischer Pulver auf die Oberflache der Polymerpartikel: erreicht. So wird in der EP0 388 120 A die 
Oberflachenbehandlung von Polymeren mit Siliciumdioxidpulver mit einer mittleren TeilchengroBe von 0,1 bis 30 um 
25 beschrieben. 

[0005] In der US 4,734,478 werden Polymere offenbart, die nach der Polymerisation zunachst mit einer Mischung aus 
einem Polyalkohol und einem hydrophilen organischen Losungsmittels versetzt und bei Temperaturen von > 90°C war- 
mebehandelt werden. AnschlieBend werden die nachvemetzten Polymeren mit 0.01 bis 10 Gew.-% Silikastaub mit ei- 
nem Partikeldurchmesser von weniger als 10 um behandelt. Diese Polymere sollen auBer einer geringeren Tendenz zum 

30 Verbacken auch eine hohe Wasseraufnahmekapazitat aufweisen. 

[0006] In der US 4,286,082 werden Verfahren zur Herstellung von wasserabsorbierenden Harzen offenbart, bei denen 
der Monomerenlosung wenigstens ein wasserlosliches, oberflachenaktives Reagenz zugesetzt wird und das erhaltene Po- 
lymere bei Temperaturen von 100 bis 230°C warmebehandelt wird. Die oberflachenaktiven Reagenzien sind vorzugs- 
weise nichtionische Tenside, die einen HLB-Wert von 7 bis 20 aufweisen. Um die Verbackungstendenz dieser Polymere 

35 zu verringern, werden die Polymere mit ultramikroskopischen Silika vermischt. 

[0007] Da durch die Behandlung der Polymere mit anorganischem Pulver deren Staubanteil erhoht wird, treten insbe- 
sondere bei mechanischer Belastung, wie im Rahmen einer pneumadschen Forderung, und dem daraus resultierenden 
Abrieb Staubprobleme auf. Diese Staubfreisetzung mochte man wegen deren Gesundheitsschadlichkeit vermeiden, so 
daB diese Polymere bei ihrer Herstellung und Verwendung schlechter handhabbar sind. 

40 [0008] Versuche, Polymere mit geringen Staubanteile zur Verfiigung zu stellen, sind in der US 5,994,440 beschrieben, 
Solche Polymere sollen durch Oberflachenbeschichtung von wasserabsorbierenden, vernetzten Polymerisaten mit hy- 
drophilen, organischen Verbindungen, die nicht in die innere Struktur der Polymere eindringen, erhaltlich sein. Geeig- 
nete organische Verbindungen sind aliphatische Polyole mit einem Molekulargewicht von mehr als 200 g/mol. Durch die 
Oberflachenbeschichtung soil erreicht werden, daB der Polymerstaub an den Polymerpartikeln bzw. an den Wanden der 

45 Aufbewahrungsbehalter anhaftet, so daB ein Stauben vermieden werden kann. Der lose Staubanteil dieser Polymere soil 
bei < 2,5 ppm liegen, wobei hierzu Staubpartikel mit einem Durchmesser von < 10 um gezahlt werden. 
[0009] In einer Reihe anderer bekannter Verfahren wird die Oberflache der absorbierenden Polymeren mit hydropho- 
ben Agentien behandelt, um eine Reduzierung der Hygroskopizitat zu erreichen. So werden in der EP0755 964 A2 
hochquellfahige Hydrogeie beschrieben, deren Oberflache mit Wachsen beschichtet wurde. Hierzu konnen alle Wachse 

50 verwendet werden, die keine reaktiven Gruppen aufweisen, die mit den Carboxylgruppen der Polymeroberflachen rea- 
gieren konnen. Vorzugsweise werden Wachse mit einem Schmelzbereich von 30 und 180°C eingesetzt. 
[0010] Die EP0 509 708A1 offenbart Polymere, die durch Oberflachenvernetzung mit Polyhydroxy verbindungen 
und durch Oberflachenbeschichtung mit einen HLB Wert zwischen 3 und 10 aufweisenden Tensiden erhaltlich sind. Als 
Polyhydroxyverbindungen konnen alle Verbindungen eingesetzt werden, die wenigstens zwei Hydroxylgruppen aufwei- 

55 sen und die mit den Carboxylgruppen der Polymerpartikel reagieren konnen. Bevorzugte Polyhydroxyverbindungen sind 
u. a. Polyglykole oder niedere Glykolderivate. Als Tenside konnen insbesondere Sorbitanfettsaureester, ethoxylierte Sor- 
bitanfettsaureester, Glycerin- oder Polyglycerinfettsaureester oder modifizierte, oberflachenaktive Polyester eingesetzt 
werden. 

[0011] Nachteilig wirkt sich bei diesen Verfahren der Oberflachenbeschichtung von Polymeren mit hydrophoben Sub- 
60 stanzen aus, daB sich die Hydrophilie der Polymeroberflachen verringert, wodurch zumindest emiedrigte Fliissigkeits- 
Aufnahmegeschwindigkeiten resulderen. 

[0012] In der US 5,728,742 wird eine nicht agglomerierende, nicht staubende Zusammensetzung offenbart, die durch 
Nachbehandlung wasserabsorbierender, geringfugig vernetzter Polymere mit einem Anti-Agglomerationsmittel und ei- 
nem hydrophilen Anti-Staub-Mittel erhalten werden. Diese Anti-Staub-Mittel sind entweder Polyole mit einem Moleku- 
65 largewicht von groBer 200 g/mol oder Poly alky lenglykole mit einem Molekulargewicht von 400 bis 6.000 g/mol. Als 
Anti-Agglomeradonsmittel werden kationische Tenside, beispielsweise quaternare Ammonium- oder Phosphonium- 
Salze eingesetzt. 

[0013] Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, superabsorbierende Polymerisate zur Verfiigung zu stellen, 
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die gegenuber den nach c!5m Stand der Technik bekannten Absorptionsmitteln eine verminderte Tendenz zur Verbak- 
kung, insbesondere bei feuchter Umgebung, wie hoher Luftfeuchtigkeit und/oder hohen Ternperaturen, bei im ubrigen 
zumindest gleichwertigen Prcxiukteigenschaften, insbesondere wenigstens unveranderter Wasseraufnahmekapazitat, Re- 
tention und Aufnahmegeschwindigkeit von Wasser oder waBrigen Flussigkeiten, insbesondere Korperfliissigkeiten, auf- 
weisen. 

[0014] Die Aufgabe wird erfindungsgemaB durch das zur Verfugung stellen eines hochquellfahigen Absorptionsmittels 
mit einer verminderten Tendenz zum Verbacken an feuchter Umgebung und/oder bei hohen Temperaturen basierend auf 

I) einem modifizierten, Sauregruppen, vorzugsweise carboxylgruppenaufweisenden, Wasser oder waBrige Flussig- 
keiten absorbierenden, naturlichen Polymeren oder einem wasserunloslichen, ggf. an der Oberflache nachvemetz- 
ten, Wasser oder wafirige Flussigkeiten absorbierenden, vernetzten Polymerisat basierend auf polymerisierten, min- 
destens teilneutralisierten Sauregruppen, vorzugsweise Carboxylgruppen, aufweisenden Monomeren, das mit 

II) wenigstens einem Beschichtungsmittel aus der Gruppe stickstoffhaltiger, nicht ionischer Tenside, vorzugsweise 
wenigstens einer Verbindung der allgemeinen Formel I 



Ri 



•N 



0 / n 



Formel I , 



10 



15 



20 



25 



in der 

R L einen z-fach substituierten, aliphatischen Rest, vorzugsweise einen z-fach substituierten, gesattigten oder unge- 30 
sattigten, verzweigten oder unverzweigten aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit Ci bis C30, vorzugsweise Cg bis 
C 2 2, der ggf. Arylreste, vorzugsweise einen Phenylrest, aufweisen kann, einen z-fach substituierten Benzolrest, der 
ggf. mit funf- oder sechsgliedrigen, ggf. Heteroatome wie Sauerstoff, Phosphor oder Stickstoff, enthaltenden Ring 
kondensiert sein kann, 

bedeutet; 35 
R 2 Wasserstoff oder einen aliphatischen Rest, vorzugsweise einen gesattigten oder ungesattigten, verzweigten oder 
unverzweigten Kohlenwasserstofrrest mit C2 bis C24, vorzugsweise Cs bis C22» einen Hydroxyalkylenrest, dessen 
Hydroxylgruppe vorzugsweise endstandig ist und/oder ggf. mit 1 bis 50, vorzugsweise 1 bis 20, besonders bevor- 
zugt 1 bis 10 Alkylenoxid-Einheiten, vorzugsweise Ethylen- und/oder Propylenoxid-Einheiten, alkoxyliert und/ 
oder ggf. mit einer Carbonsaure, vorzugsweise mit Ci bis Cg, verestert ist und der Ci bis C 8 , vorzugsweise C l -C 4 , im 40 
Alkyienrest aufweist, oder einen N,N Dihydroxyalkylen-amino-alkylen-Rest mit jeweils C1-C4 im Alkylenrest be- 
deutet; 

R 3 , gleich oder verschieden von R 2 , die Bedeutung von R2 hat, mit der Bedingung bei Amidverbindungen, daB we- 
nigstens einer der Reste R 2 oder R 3 fur einen Hydroxyalkylen-Rest oder einen alkoxylierten Hydroxyalkylen-Rest 
oder einen entsprechenden, veresterten, ggf. alkoxylierten Hydroxyalkylen-Rest mit der unter R 2 angegebenen De- 45 
finition steht, 

n 0 oder 1, vorzugsweise 1, bedeutet 

und z fur eine ganze Zahl von 1 bis 4 steht; 

und 

EI) ggf. wenigstens einer Lewissaure behandelt und die Mischung aus dem Polymerisat und dem (den) Beschich- 50 

tungsmittel(n) II und ggf. HI einer Warmebehandlung unterworfen worden ist, 

gelost. 

[0015] Oberraschend wurde gefunden, daB durch Beschichtung von Wasser oder wassrige Flussigkeiten absorbierende 
Polymeren mit wenigstens einem erfindungsgemaBen Beschichtungsmittel II ggf, in Kombinadon mit einer Lewissaure 55 
HI Absorptionsmittel mit einer signifikant reduzierten Tendenz zum Verbacken erhalten werden, wahrend die ubrigen an- 
wendungstechnischen Eigenschaften, insbesondere Retendon und Absorption unter Druck, nicht beeintrachdgt werden. 
Dabei wird auch eine verminderte Staubentwicklung der behandelten Polymere beobachtet. 

[0016] Als wasserquellbare hydrophile Polymerisate kommen neben naturlichen, teilsynthetische oder vollsyntheti- 
sche Polymerisate in Betracht. Als naturliche mit Sauregruppen, vorzugsweise Carboxylgruppen modifizierte Polymere 60 
konnen Carboxylgruppen aufweisende Polysaccharide, vorzugsweise Starken, Cellulosen, Guar, wie z. B. Carboxyme- 
thylguar, Xanthane, Alginate, Gurnmi arabicum, Carboxymethylcellulose, Carboxymethylstarke und Mischungen dieser 
Polysaccharide zum Einsatz kommen. Diese Polymere sind wasserquellbar und teilweise bis vollstandig wasserunlos- 
Uch. 

[0017] Bevorzugt sind teilsynthetische und vollsynthedsche Polymerisate, insbesondere anionische Polymerisate auf 65 
Basis (Meth)Acrylsaure, die in teilneutraUsierter Form als Alkalisalze, insbesondere Natrium- und/oder Kaliumsalze, 
vorliegen. Der Neutralisationsgrad der sauren Monomerkomponenten kann schwanken, liegt aber vorzugsweise zwi- 
schen 25 und 85 MoL%. Es kann sich um Homo- und Copolymerisate handeln, die allein aus Acrylsaure und/oder Me- 
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s diesen Monomeren zusammen mit einem oder mehreren anderen Monomeren oder allein 
aus einem oder mehreren anderen Monomeren, aber beispielsweise auch um aufgepfropfle anionische Polymerisate, 
z. B. auf Basis (Meth)Acrylsaure, in teilneutralisierter Form als Alkalisalz vorliegend,.z.B. um Pfropfpolymerisate auf 
Polyvinylalkohol, Polysacchariden wie etwa Starke oder Cellulose oder Derivaten hiervon oder auf Polyalkylenoxiden, 
5 wie Polyethylenoxiden oder Polypropylenoxiden. 

[0018] Als Beispiele fur Monomere, die neben (Meth)Acryisaure bei der Herstellung der Polymerisate \ferwendung 
finden konnen, seien Methyl-, Ethyl-, und -(Poly)Hydroxyalkyiester der (Meth)Acrylsaure, (Meth)Acrylamid, Croton- 
saure, Malein- und Fumarsaure, Itaconsaure, 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure, Vinylsulfonsaure und Vinylp- 
hosphonsaure und die Methyl-, Ethyl- und (Poly)Hydroxyalkylester und Amide dieser Sauren, amino- und ammonium- 
io gruppenhaltige Ester und Amide aller genannten Sauren und wasserlosiiche N-Vinylamide genannt, aber auch aus alien 
weiteren, bei der Herstellung von superabsorbierenden Polymerisaten Ublichen Monomeren stammende Baueinheiten 
konnen im Polymerisat enthalten sein. Die Polymerisate sind bevorzugt vernetzt. Als Beispiele fiir geeignete, bei der 
Herstellung der absorbierenden Polymerisate einsetzbare, zwei oder mehr reaktive Gruppen enthaltende Vernetzerver- 
bindungensind Polyglycycidylverbindungen wie Polyglycidylether, Methylenbis(meth)acrylamid, Bisacrylamidoessig- 
15 saure, Ester ungesattigter Sauren von Polyolen bzw. alkoxylierten Polyolen, z. B . Ethylenglykoldi(meth)acrylat oder Tri- 
methylolpropantri(meth)acrylat oder Allylverbindungen, wie z. B. AUyl(meth)acrylat, Polyallylester, Tetraallyloxyet- 
han, Triallylamin, Tetraallylethylendiamin oder AUylester der Phosphorsaure so wie Vinylphosphonsaurederivate bzw. 
deren Mischungen geeignet. Der Anteil an Vemetzern, die bereits bei der Herstellung der absorbierenden Polymerisate 
zugegeben sind, liegt bevorzugt bei 0,01 bis 20 Gew.-%, besonders bevorzugt bei 0,1 bis 3 Gew.-%, bezogen auf die ein- 
20 gesetzten Gesamtmenge an Monomeren. 

[0019] Die Herstellung der Polymerisate erfolgt nach an sich bekannten Methoden, wie sie z.B. in der 
DE 40 20 780 CI zusammengestellt sind und hiermit als Referenz eingefiihrt werden und als Teil der Offenbarung gel- 
ten. Bevorzugt erfolgt die Herstellung durch Polymerisation in wassriger Losung nach dem Verfahren der sogenannten 
Gelpolymerisation. 

25 [0020] Das Polymerisatpulver, das durch Zerkleinerung, Trocknung und Mahlung des Polymerisatgele erhalten wird, 
kann einer Oberflachennachvernetzung unterworfen werden. 

[0021] Vor der Oberflachennachvernetzung wird das Polymerisat vorzugsweise getrocknet, gemahlen und auf die fiir 
die jeweils anwendungstechnisch gunstige Kornfraktion abgesiebt und dann der Oberflachennachvernetzungsreaktion 
zugefuhrt. In manchen Fallen hat es sich jedoch auch bewahrt, die Oberflachennachvemetzer bereits vor der Trocknung 

30 des Polymergels bzw. vor der Zerkleinerung des teilweise oder iiberwiegend getrockneten Polymers zuzufugen. Eine er- 
findungsgemaB durchzufuhrende Oberflachennachvernetzung wird z. B. in der US 4 666 983 und der DE 40 20 780 be- 
schrieben. Diese Schriften werden hiennit als Referenz eingefiihrt und gelten somit als Teil der Offenbarung. Der Zusatz 
der Oberflachennachvernetzungsmittel erfolgt haufig vorteilhafterweise auch in Form einer Losung in Wasser, organi- 
schen Losemitteln oder deren Mischungen, insbesondere dann, wenn geringe Mengen an Oberflachennachvernetzungs- 

35 mittel angewandt werden. Geeignete Mischaggregate zum Aufbringen des Oberflachennachvernetzungsmittels sind z. B. 
Patterson-Kelley-Mischer, DRAIS-Turbulenzmischer, Lodigemischer, Ruberg-Mischer, Schneckenmischer, Tellermi- 
scher und Wirbelschichtmischer, sowie kontinuierlich arbeitende senkrechte Mischer in denen das Pulver mittels rotie- 
render Messer in schneller Frequenz gemischt wird (Schugi-Mischer). Nachdem das Oberflachennachvernetzungsmittel 
mit dem Polymerisat vermischt worden ist, wird zur Durchfuhrung der Oberflachennachvernetzungsreaktion auf Tempe- 

40 raturen von 60 bis 250°C, bevorzugt auf 135 bis 200°C und besonders bevorzugt auf 150 bis 1 85°C erhitzt. Die Zeitdauer 
der Nacherhitzung ist dadurch begrenzt, daB das gewiinschte Eigenschaftsprofil des Polymerisates infolge von Hitze- 
schadigung nicht beintrachtigt wird. 

[0022] Als Nachvernetzungsmittel zur Oberflachennachvernetzung der Polymerisate werden vorzugsweise organische 
Nachvemetzer, d. h. mit den auf der Oberflache vorhandenen COOH-Gruppen des Polymerisats reagierende \ferbindun- 
45 gen, wie Alky lencarbon ate, z. B. 1 ,3-Dioxolan-2-on, 4-Methyl-l ,3-dioxolan-2-on, 4,5-Dimethyl- 1 ,3-dioxolan-2-on, 4,4- 
Dimethyl-l,3-dioxolan-2-on, 4-Ethyl-l ,3-dioxolan-2-on, 4-Hydroxymethyl-l,3-dioxolan-2-on, l,3-Dioxan-2-on, 4-Me- 
thyl-l, 3-dioxan-2-on, 4,6-Dimethyl-l,3-dioxan-2-on oder 1,3-Dioxepan-l-on eingesetzt. Besonders bevorzugt sind 1,3- 
Dioxolan-2-on und 4-Methyl-l, 3-dioxolan-2-on. 

[0023] Weiterhin konnen als Oberflachennachvernetzungsmittel folgende Verbindungen eingesetzt werden: Polyhy- 
50 droxy verbindungen wie zum Bei spiel Ethylenglylol, Propylenglylol, Diethylenglylol, Dipropylenglylol, TViethylengly- 
lol, Tetraethylenglylol, Tetrapropylenglylol, Polyethylen-glylol, Polypropylenglylol, 1,3-Propandiol, Glycerin, Polygly- 
cerin, 1,4-Butandiol, 1,5-Pentandiol, 1,6-Hexandiol, Trimethylolpropan, Pentaerythrit oder Sorbitol; Aminoalkohole wie 
z. B. Diethanolamin, Triethanolamin. Weitere, aufgrund ihres toxikologischen Potentials aber als kritisch einzustufende 
und deshalb auch nicht zu bevorzugende organischen Oberflachenvernetzungsmittel sind: Polyepoxide wie z. B. Ethy- 
55 lenglyloldiglycidylether, Polyethylenglyloldiglycidylether, Glycerolpolyglycidylether Polyglycerolpolyglycidylether, 
Propylengylcoldiglycidylether, Polypropylenglyloldiglycidyl-ether, Glycidol; Polyisocyanate wie beispielsweise 2,4- 
Toluoldiisocyanat und Hexamethylendiisocyanat; Halogenepoxide wie beispielsweise Epichlor- und Epibromhydrin und 
a-Methyiepichlorhydrin; Polyamin verbindungen wie beispielsweise Ethylendiamin, Diethyientriamin, Triethylentetra- 
min, Polyallylamin oder Polyethylenimin. Ferner sind als Oberflachenvernetzungsmittel Polyoxazolinverbindungen wie 
60 beispielsweise 1,2-Ethylenbisoxazolin einsetzbar. Das organische Nachvernetzungsmittel wird vorzugsweise in Mengen 
von 0,01-5 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,1-2,5 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 0,1 bis 1 Gew.-% je- 
weils bezogen auf das Polymerisat eingesetzt. 

[0024] Als Beschichtungsmittel II konnen nichtionische, stickstoffhaltige Tenside, vorzugsweise Verbindungen der 
allgemeinen Formel I eingesetzt werden. Es kann aber auch eine Mischung aus wenigstens zwei \ferbindungen dieser 
65 Formel eingesetzt werden. Vorzugsweise leitet sich das Beschichtungsmittel II von einer Fettsaure wie Caprylsaure, Ca- 
prinsaure, Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmitoleinsaure, Magarinsaure, Stearinsaure, Olsaure, Linol- 
saure, Linolensaure, Arachin, Eurecasaure ab. 

[0025] Insbesondere werden als Beschichtungsmittel II Fettsaurealkanolamide, die entsprechenden ethoxylierten und/ 
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ingen, die jeweils veresterten Verbindungen oder Fettsaureamine, die ethoxylierten und/ 
oder propoxylierten entsprechenden Verbindungen, die jeweils auch verestert sein konnen, eingesetzt. Darunter sind bei- 
spielsweise zu verstehen Laurinsauremonoethanolamid, Kokosfettsauremonoethanolamid, Stearinsauremonoethanola- 
mid, Rizinolsauremonoethanolamid, Undecyiensauremonoethanolamid, Laurinsauremethanolamid, Kokosfettsaurediet- 
hanolamid, Sojafetlsaurediethanolamid, Linolsaurediethanolamid, Laurinmyristinsaurediethanolamid, Olsaurediethano- 5 
lamid, Laurinsaureisopropanolamid, Kokosfettsaureisopropanolamid, Olsaureisopropanolamid, Undecylensaurepoly- 
diethanolamid, Kokosfetlsaurepolydiethanolamid, Talgamin, Talgpropylendiamin, Kokosfettsaureamin, Laurylamin, 
Oieylamin, Stearylamin, Talgfettamin, die Ethoxylate und/oder Propoxylate der genannten Verbindungen, die mit 1 bis 
50, bevorzugt 1 bis 20, Alkylenoxid-Einheiten aufweisen konnen, sowie Ester der \ferbindungen wie beispielsweise Ko- 
kosfettsauremonoethanolamidacetat. Beliebige Gemische dieser Verbindungen konnen auch eingesetzt werden. 10 
[0026] Die Beschichtungsmittel II werden vorzugsweise in einer Konzentration von 50 bis 50.000 ppm, besonders be- 
vorzugt 100 bis 5.000 ppm und ganz besonders bevorzugt 300 bis 3.000 ppm, bezogen auf das Komponente I, eingesetzt. 
[0027] In einer besonderen Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung werden die Polymere neben wenigstens ei- 
nem Beschichtungsmittel II zusatzlich mit zumindest einer Lewissaure als Beschichtungsmittel IH versetzt. Erfindungs- 
gemaB konnen als Lewissauren alle Elektronenpaarakzeptoren eingesetzt werden. 15 
[0028] Als Lewissaure werden vorzugsweise anorganische Sauren, wie Halogenwasserstoffe, Halogensauerstoffsau- 
ren, Sauerstoffsauren des Schwefels oder des Selens, Sauerstoffsauren des Stickstoff oder des Phosphors, organische 
Sauren, wie wasserldsliche gesattigte oder ungesattigte organische Sauren, und/oder wasserlosliche saure Salze, wie 
wasserlosliche Bromide, Chloride, Nitrate, Sulfate, Phosphate oder Salze von organischen Sauren wie Acetate, Formiate, 
Oxalate und Lactate von beispielsweise den Metallen Al, Fe, Zn, Sb, As, Sn, Cu, Mg, Ca, Cr, Ga, V, H, Bi, Tl, In, Mn, Ni, 20 
Co, Be und Zirkonium, eingesetzt. 

[0029] Bevorzugt werden als anorganische Sauren Salzsaure, Perchlorsaure, Bromsaure, Bromwasserstoff, Schwefel- 
saure, schweflige Saure, Selensaure, Salpetersaure, Phosphonsaure oder Phosphorsaure, als organische wasserlosliche 
Sauren Carbonsaure, Hydroxycarbonsauren, Sulfonsauren oder Phosphonsauren oder entsprechende Aminosauren, z. B. 
Acrylsaure, Methacryisaure, Ameisensaure, Essigsaure, Propionsaure, Buttersaure, Oxalsaure, Malonsaure, Bernstein- 25 
saure, Milchsaure, Maleinsaure, Fumarsaure, Benzoesaure, Phthalsaure, Salicylsaure, Weinsaure, Citronensaure, p-, m- 
und cnToluolsulfonsaure, Benzolsulfonsaure, Aminomethansulfonsaure, Aminomethanphosphonsaure, und als saure 
Salze Aluminiumsalze, Alaune und deren unterschiedliche Hydrate, wie A1C1 3 X 6 H 2 0, NaAl(S0 4 ) 2 * 12 H 2 0, 
KA1(S0 4 ) 2 x 12 H 2 0 oder A1 2 (S0 4 ) 3 X 14-18 H 2 0, Zinksalze und deren Hydrate, wie ZnCl 2 , ZnS0 4 x 1-7 H 2 0 und 
Zn(CH 3 COO) 2 x 2 H 2 0, Eisensalze und deren Hydrate, wie NaFe(S0 4 ) 2 x 12 H 2 0, KFe(S0 4 ) 2 X 12 H 2 0 und Fe 2 (S0 4 ) 3 30 
X n H 2 0, Mg-Salze wie MgCl 2 oder MgS0 4 , Doppelsalze, aber auch Gemische der Salze und Gemische der anorgani- 
schen und/oder der organischen Sauren und Gemische der Salze mit den anorganischen und/oder den organischen Sauren 
eingesetzt. 

[0030] Ganz besonders bevorzugt werden als anorganische Sauren Schwefelsaure oder Phosphorsaure, als saure Salze 
AICI3 x 6 H 2 0, A1 2 (S0 4 ) 3 x 14-18 H 2 0, ZnCl 2 , ZnS0 4 x 1-7 H 2 0, Zn (CH 3 COO) 2 x 2H 2 0, MgS0 4 , MgCl 2 , bzw. als 35 
organische Sauren Essigsaure, Oxalsaure, Milchsaure, Zitronensaure oder Weinsaure eingesetzt. 
[0031] ErfindungsgemaB wird wenigstens eine Lewissaure eingesetzt. Es kann aber auch eine Mischung aus wenig- 
stens zwei der genannten Lewissauren verwendet werden. 

[0032] Die Gesamtmenge an Beschichtungsmittel II und HI soil 100 bis 50 000 ppm, bevorzugt von 300 bis 
25 000 ppm und besonders bevorzugt von 500 bis 13 000 ppm, bezogen auf das Komponente I, betragen. 40 
[0033] Das Beschichtungsmittel II kann wahlweise mit der Lewissaure HI, wahlweise vor oder nach der Durchfuhrung 
des Oberflachennachvemetzungsschrittes, aber auch gemeinsam mit dem Nachvemetzungsrnittel aufgebracht und auf 
dem Polymerisat I einer Warmebehandlung unterworfen werden. Alternativ kann bei einer Kombination des Beschich- 
tungsmittels II mit der Lewissaure III ein getrenntes Aufbringen der beiden Verbindungen, vorzugsweise als wafirige L6- 
sungen, oder ein gemeinsames Aufbringen auf das Polymerisat I erfolgen, ggf. gemeinsam mit dem Nachvernetzungs- 45 
mittel, bevorzugt als eine wafirige Losung. Bevorzugt wird das Beschichtungsmittel EE ggf. in Kombinadon mit der Le- 
wissaure III gemeinsam mit dem Nachvemetzungsrnittel aufgebracht und das beschichtete Polymerisat anschlieBend ei- 
ner Warmebehandlung unterworfen, da dadurch ein zusatzlicher ProzeBschritt eingespart werden kann. 
[0034] Geeignete Losungsmittel sind Wasser oder polare, mit Wasser mischbare organische Losungsmittel wie bei- 
spielsweise Aceton, Methanol, Ethanol oder 2-Propanol bzw. deren Gemische, bevorzugt wird Wasser verwendet. Der 50 
Begriff waBrige Losung im Sinne der Erfindung bedeutet in Bezug auf die Losungsmittelkomponente, daB neben dem 
Wasser auch noch organische Losungsmittel enthalten sein konnen. Die Konzentration des ggf. vorhandenen Nachver- 
netzungsmittels in der Beschichtungslosung kann in weiten Grenzen schwanken und liegt meistens im Bereich von 1 bis 
80 Gew.-%, vorzugsweise in einem Bereich von 1 bis 60 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt in einem Bereich von 10 
bis 50 Gew.-%. Die Konzentration des Beschichtungsmittel II oder gegebenenfails der Lewissaure III in der Losung kann 55 
ebenfalls in weiten Grenzen schwanken und liegt vorzugsweise in einem Bereich von 0,5 bis 80 Gew.-%, vorzugsweise 
in einem Bereich von 0,5 bis 60 Gew.-% und besonders bevorzugt in einem Bereich zwischen 0,5 bis 30 Gew.-%. Das be- 
vorzugte Losungsmittel fur das ggf. vorhandene organische Nachvernetzungs mittel und das Beschichtungsmittel II und 
gegebenenfails der Lewissaure III ist Wasser, das vorzugsweise in einer Menge von 0,5-10 Gew.-%, besonders bevor- 
zugt von 0,5-5 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 0,5-4 Gew.-%, bezogen auf das Polymerisat I, verwendet 60 
wird. 

[0035] Um die gewiinschten Eigenschaften zu erzielen, ist eine gleichmaBige Verteilung der Beschichtungslosung(en) 
auf dem absorbierenden Polymerisat erforderlich. Dazu fuhrt man die innige, vorzugsweise homogene Vermischung der 
Komponenten in geeigneten Mischem, wie z. B. Wirbelbettrnischer, Schaufelmischer, Walzenmischer oder Doppel- 
schneckenmischer durch. 65 
[0036] Es besteht auch die Moglichkeit, die Beschichtung des Polymerisates wahrend der Herstellung des Polymeri- 
sats, vorzugsweis im Endstadium der Polymerisation vorzunehmen. Hierzu ist besondere die inverse Suspensionspoly- 
merisation geeignet. 
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ag der mit dem Beschichtungsmittel II bzw. einer entsprechenden Beschichtungslosung 
beschichteten Komponente I wird vorzugsweise bei Temperaturen von 100 und 250°C, besonders bevorzugt von 150 und 
230°C, ganz besonders bevorzugt von 150 und 210°C durchgefuhrt, um die Komponente I mit dem Beschichtungsmittel 
zur Reaktion zu bringen. 

5 [0038] Sofern Beschichtungsmittel II und IH bzw. eine entsprechende Beschichtungslosung eingesetzt werden, erfolgt 
die Warmebehandlung vorzugsweise bei Temperaturen von 40 bis 250°C, besonders bevorzugt von 100 bis 230°C, ganz 
besonders bevorzugt von 130 bis 210°C, wobei die Komponente I mit dem Beschichtungsmittel zur Reaktion gebracht 
wird. 

[0039] Vorzugsweise wird das Beschichtungsmittel II in Kombination mit einer Lewissaure III auf das absorbierende 
10 Polymerisat wahlweise vor, nach oder gemeinsam mit dem Nachvemetzungsmittel vor der Warmebehandlung aufge- 
bracht, da in diesem Fall die Temperatur und Dauer der Warmebehandlung niedriger und kurzer sein kann als bei der Be- 
handlung des absorbierenden Polymerisats mit dem Beschichtungsmittel II ohne die Lewissaure UL 
[0040] Die TeilchengroBe des zu beschichtenden Pulvers liegt vorzugsweise in einem Bereich von 50 bis 5 000 um, be- 
sonders bevorzugt 50 bis 1 000 um und ganz besonders bevorzugt zwischen 50 bis 850 um. Die TeilchengroBe wird nach 
15 der bekannten Siebmethode bestimmt. 

[0041] Die Dauer der Warmebehandlung ist auch abhangig von der gewahlten Temperatur. Dabei ist zu beachten, daB 
der Zeitbedarf um so geringer ist, je hoher die gewahlte Temperatur ist. Behandlungsdauer und -temperatur werden dabei 
so gewahlt, daB die behandelten Polymerisate eine verminderte Tendenz zum Verbacken, d. h. den Anti-caking Test ( > 
3 h) bestehen, unter Beibehaltung oder Verbesserung der Werte fur die Retention, Absorption unter Druck und Aufnah- 
20 megeschwindigkeit fur Wasser oder waBrige Fliissigkeiten, insbesondere Korperflussigkeiten, von nicht erfindungsge- 
maB ausgeriisteten superabsorbierenden Polymerisaten. Fiir Polymerisate auf der Basis von teilneutralisierten und nach- 
vernetzten Poly(meth)acrylsauren bedeutet dies eine Retention von > 20 g/g und einen AULo,9 psi von > 19 g/g gemaB 
den nachfolgenden Methoden bestimmt. 

[0042] Die erfindungsgemaB behandelten Polymerisate zeichnen sich durch eine gute Verarbeitbarkeit, wie einer guten 
25 Forder- und Dosierbarkeit aus. 

[0043] Die erfindungsgemaBen Polymerisate konnen vorzugsweise in absorbierenden Hygieneprodukten wie Baby- 
windeln, Inkontinenzprodukten fiir Erwachsene und Damenbinden eingesetzt. 

[0044] Absorbierende Hygieneprodukte besitzen in der Regel einen allgemeinen Aufbau aus einer korperzugewand- 
ten, fliissigkeitsdurchlassigen Abdeckung, einer fliissigkeitsabsorbierenden Sauglage sowie einer im wesentlichen fliis- 
30 sigkeitsundurchlassigen, korperabgewandten AuBenschicht. Optional finden auch weitere Konstruktionen zur schnellen 
Aufnahme und Verteilung von Korperfliissigkeit im Saugkern Anwendung. Diese Konstruktionen werden haufig, aber 
nicht zwingend zwischen der korperzugewandten, fliissigkeitsdurchlassigen Abdeckung und der flussigkeitsabsorbieren- 
den Sauglage eingesetzt. 

[0045] Die flussigkeitsdurchlassige Abdeckung besteht in der Regel aus einem nichtgewebten, faserigen Vlies oder ei- 
35 ner anderen porosen Konstruktion. Als Materi alien fur diese Abdeckung kommen z. B. synthetische Polymere wie etwa 
Polyvinylchlorid oder -fluorid, Polytetrafluorethylen (PTFE), Polyvinylalkohole und -Derivate, Polyacrylate, Poly- 
amide, Polyester, Polyurethane, Polystyrol, Polysiloxane oder Polyolefine (z. B. Polyethylen (PE) oder Polypropylen 
(PP)) sowie naturliche Fasermaterialien sowie beliebige Kombinationen aus den vorgenannten Materialien im Sinne von 
Mischmaterialien oder Verbundmaterialien oder Copolymerisaten in Frage. 
40 [0046] Die flussigkeitsdurchlassige Abdeckung hat hydrophilen Charakter. Sie kann zudem aus einer Kombination von 
hydrophilen und hydrophoben Bestandteilen bestehen. Bevorzugt ist in der Regel eine hydrophile Ausriistung der fliis- 
sigkeitsdurchlassigen Abdeckung, um schnelle Einsickerzeiten von Korperfliissigkeit in die flussigkeitsabsorbierende 
Sauglage zu ermoglichen, jedoch werden auch partiell hydrophobierte Abdeckungen verwendet. 

45 Flussigkeitsabsorbierende Sauglage 

[0047] Die flussigkeitsabsorbierende Sauglage enthalt die superabsorbierenden erfindungsgemaBen Polymerisat Pul- 
ver bzw. Granulate und weitere Komponenten aus beispielsweise faserigen Materialien, schaumformigen Materialien, 
filmbildenden Materialien oder porosen Materialien sowie Kombinationen von zwei oder mehreren dieser Materialien. 

50 Jedes dieser Materialien kann entweder naturlichen oder synthetischen Ursprungs sein oder durch chemische oder phy- 
sikalische Modification von naturlichen Materialien hergestellt worden sein. Die Materialien konnen hydrophil oder hy- 
drophob sein, wobei hydrophile Materialien bevorzugt sind. Dies gilt insbesondere fur solche Zusarnmensetzungen, die 
ausgeschiedene Korperflussigkeiten effizient aufnehmen und in Richtung zu weiter von der Eintrittsstelle der Korperfliis- 
sigkeit entfernte Regionen des absorbierenden Kerns transportieren sollen. 

55 [0048] Als hydrophile Fasermaterialien sind geeignet z. B. Cellulosefasern, modifizierte Cellulosefasem (z. B. ver- 
steifte Cellulosefasern), Poiyesterfasern (z. B. Dacron), hydrophiles Nylon oder aber auch hydrophilisierte hydrophobe 
Fasem, wie z. B. mit Tensiden hydrophilisierte Polyolefine (PE, PP), Polyester, Polyacrylate, Polyamide, Polystyrol, Po- 
lyurethane und andere. 

[0049] Bevorzugt werden Cellulosefasern und modifizierte Cellulosefasern eingesetzt Kombinationen von Cellulose- 
60 fasem und/oder modifizierten Cellulosefasem mit synthetischen Fasem wie z. B. PE/PP Verbundmaterialien, sogenannte 
Bikomponentenfasern, wie sie z. B. zur Thermobondierung von Airlaidmaterialien verwendet werden oder anderen Ma- 
terialien sind ebenfalls gebrauchlich. Die Fasermaterialien konnen in verschiedenen Anwendungsformen vorliegen, z. B. 
als lose aus einem Luftstrom oder aus wassriger Phase abgeschiedene oder abgelegte Cellulosefasern, als nichtgewebtes 
Vlies oder als Tissue. Kombinationen verschiedener Anwendungsformen sind moglich. 
65 [0050] Optional konnen neben den erfindungsgemaBen Superabsorbem weitere pulverformige Substanzen eingesetzt 
werden, wie z. B. geruchsbindende Substanzen wie Cyclodextrine, Zeolithe, anorganische oder organische Salze und 
ahnliche Materialien. 

[0051] Als porose Materialien und schaumformige Materialien konnen z. B. Polymerschaume eingesetzt werden, wie 
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sie in den Schriften DE 44 18 319 Al und DE 195 05 709 Al beschrieben sind, die hiermit als Referenz eingefiihxt wer- 
den und somit als Teil der OfFenbarung gelten. 

[0052] Zur mechanischen Stabilisierung der flussigkeitsabsorbierenden Sauglage konnen thermoplastische Fasem 
(z. B. Bikomponentenfasern aus Polyolefinen, Polyolefingranulate, Latexdispersionen oder Heisskleber) verwendet wer- 
den. Optional werden eine oder mehrere Lagen Tissue zur Stabilisierung verwendet. 5 
[0053] Die flussigkeitsabsorbierende Sauglage kann einlagig sein oder aus mehreren Schichten bestehen. Bevorzugt 
werden Konstruktionen verwendet, die aus hydrophilen Fasem, bevorzugt Cellulosefasem, optional einer Konstruktion 
zur schnellen Aufnahme und Verteilung von Korperflussigkeit wie zum Beispiel chemisch versteifte (modifizierte) Cei- 
lulosefasem oder Highloftvliese aus hydrophilen oder hydrophilisierten Fasern sowie superabsorbierenden Polymerisate 
bestehen. 10 
[0054] Das erfindungsgemaBe superabsorbierende Polymerisate kann dabei homogen in den Cellulosefasern oder den 
versteiften Cellulosefasem verteilt sein, es kann lagig zwischen den Cellulosefasem oder den versteiften Cellulosefasem 
eingebracht sein, oder die Konzentration des superabsorbierenden Polymerisate kann innerhalb der Cellulosefasem oder 
versteiften Cellulosefasem einen Gradienten aufweisen. Das Verhaltnis der Gesamtmenge an superabsorbierendem Poly- 
mer und der Gesamtmenge an Cellulosefasem oder den versteiften Cellulosefasem im absorbierenden Saugkem kann 15 
zwischen 0 zu 100 und 80 zu 20% variieren, wobei in einer Ausfuhrungsform lokal, z. B. bei Gradienteneintrag oder 
schichtweisem Eintrag Konzentrationen von bis zu 100% Polymerisat erreicht werden konnen. Derartige Konstruktionen 
mitBereichen hoher Konzentrationen von absorbierendem Polymer, wobei der Anteil von Superabsorber in bestimmten 
Bereichen zwischen 60 und 100%, am starksten bevorzugt zwischen 90% und 100% liegt, sind beispielsweise auch in der 
Paten tschrift US 5,669,894 beschrieben, die hiermit als Referenz eingefuhrt wird und sornit als Teil der Offenbarung gilt. 20 
[0055] Optional konnen auch mehrere verschiedene absorbierende Polymerisate, die sich zum Beispiel in der Saugge- 
schwindigkeit, der Permeabilitat, der Speicherkapazitat, der Absorption gegen Druck, der Kornverteilung oder auch der 
chemischen Zusammensetzung unterscheiden, gleichzeitig eingesetzt werden. Diese verschiedenen Polymerisate konnen 
miteinander vermischt in das Saugkissen eingebracht werden oder aber lokal differenziert im Absorbent Core plaziert 
werden. Eine solche differenzierte Plazierung kann in Richtung der Dicke des Saugkissens oder der Lange oder Breite 25 
des Saugkissens erfolgen. 

[0056] In der flussigkeitsabsorbierenden Sauglage befindet sich eine oder mehrere der oben beschriebenen, superab- 
sorbierende Polymere enthaltenden Lagen aus Cellulosefasem oder versteiften Cellulosefasem. In einer bevorzugten 
Ausfuhrungsform werden Konstruktionen aus Kombinationen von Lagen mit homogenem Superabsorbereintrag und zu- 
satzlich schichtweiser Einbringung verwendet. 30 
[0057] Optional werden diese erwahnten Strukturen auch durch weitere Lagen von reinen Cellulosefasem oder ver- 
steiften Cellulosefasem an der korperzugewandten Seite und/oder auch der korperabgewandten Seite erganzt. 
[0058] Die oben beschriebenen Konstruktionen konnen sich auch mehrfach wiederholen, wobei es sich um eine Auf- 
einanderschichtung zweier oder mehrerer gleicher Lagen oder aber auch um Aufeinanderschichtung zweier oder mehre- 
rer unterschiedlicher Konstmktionen handeln kann. Dabei liegen die Unterschiede in wiederum rein konstruktiver Art 35 
oder aber im Typ des verwendeten Materials, wie z. B. die Verwendung von in den Eigenschaften differierender absor- 
bierender Polymere oder aber verschiedener Zellstoffarten. 

[0059] Optional sind das gesamte Saugkissen oder aber auch einzelne Lagen der flussigkeitsabsorbierenden Sauglage 
durch Lagen von Tissue von anderen Komponenten getrennt oder stehen in direktem Kontakt mit anderen Lagen oder 
Komponenten. 40 
[0060] Exemplarisch konnen zum Beispiel die Konstruktion zur schnellen Aufnahme und Verteilung von Korperfliis- 
sigkeit und die flussigkeitsabsorbierende Sauglage durch Tissue voneinander getrennt sein oder aber in direktem Kontakt 
miteinander stehen. Sofern keine separate Konstruktion zur schnellen Aufnahme und Verteilung von Korperflussigkeit 
zwischen der flussigkeitsabsorbierenden Sauglage und der korperzugewandten flussigkeitsdurchlassigen Abdeckung 
existiert, sondern der Effekt der Fliissigkeits verteilung z. B. durch die Verwendung einer speziellen korperzugewandten, 45 
flussigkeitsdurchlassigen Abdeckung erreicht werden soil, kann die flussigkeitsabsorbierende Sauglage ebenfalls optio- 
nal von der korperzugewandten, flussigkeitsdurchlassigen Abdeckung durch ein Tissue getrennt sein. 
[0061] Statt Tissue kann optional auch nichtgewebtes VRes in die flussigkeitsabsorbierende Sauglage eingebracht wer- 
den. Beide Komponenten fiihren zu dem erwiinschten Nebeneffekt der Stabilisierung und Festigung des Absorptions- 
kerns im feuchten Zustand. 50 

Herstellverfahren der flussigkeitsabsorbierenden Sauglage 

[0062] Faserhaltige, superabsorberhaltige, flussigkeitsverteilende und -speichemde Schichten lassen lassen sich mit ei- 
ner Vielzahl von Herstellverfahren generieren. 55 
[0063] Neben den etablierten konventionellen Prozessen, wie Sie vom Fachmann allgemein unter Dmmforming mit 
Hilfe von Formradem, -taschen und Produktformen und entsprechend angepassten Dosiereinrichtungen fur die Roh- 
stoffe zusammengefaSt werden, sind modeme etablierte Verfahren wie der Airlaidprozess (z. B. EP 850 615, Sp. 4 Zeile 
39 bis Sp. 5 Zeile 29, US 4.640.810) mit alien Formen der Dosierung, Ablage der Fasem und Verfestigung wie Hydro- 
genbonding (z. B. DE 197 50 890, Sp. 1 Zeile 45 bis Sp. 3 Zeile 50, Thermobonding, Latexbonding (z. B. EP 850 615, 60 
Sp. 8 Zeile 33 bis Sp. 9 Zeile 17 und Hybridbonding, der Wetlaid ProzeB (z. B. PCT WO 99/49905, Sp. 4 Zeile 14 bis Sp. 
7 Zeile 16), Carding-, Meltblown-, Spunblown-Prozesse sowie ahnliche Prozesse zur Herstellung von superabsorberhal- 
tigen Non-Wovens (im Sinne der der Definition der ED ANA, Briissel) auch in Kombinationen dieser \ferfahren mit- und 
untereinander ubliche Methoden zur Herstellung von den o. g. FiUssigkeitsspeichern. Die oben genannten Schriften wer- 
den als Referenz eingefuhrt und gelten somit als Teil der Offenbarung. 65 
[0064] Als weitere Verfahren kommen die Herstellung von Laminaten im weitesteten Sinne sowie von extrudierten 
und coextrudierten, naB- und trocken- sowie nachtraglich verfestigten Strukturen in Frage. 
[0065] Eine Kombinationen dieser Verfahren mit- und untereinander ist ebenfalls moglich. 
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Konstruktionen zur schnellen Aufhahme und Verteilung von Korperfliissigkeit 

[0066] Eine Konstruktion zur schnellen Aufnahrne und Verteilung von Korperfliissigkeit besteht zum Beispiei aus che- 
misch versteiften (modifizierten) Cellulosefasern oder Highloftvliesen aus hydrophilen oder hydrophilisierten Fasern 
5 oder einer Kombination von beidem. 

[0067] Chernisch versteifte, modifizierte Cellulosefasern konnen zum Beispiei erzeugt werden aus Cellulosefasern, die 
durch Vernetzer wie z. B. C2-Cg Dialdehyde, C2-Cg Monoaldehyde mil einer zusatzlichen Saurefunktion oder C2-C9 Po- 
lycarbonsauren in einer chemischen Reaktion umgesetzt werden. Spezielle Beispiele sind: Glutaraldehyd, Glyoxal, 
Glyoxalsaure oder Zitronensaure. Ebenfalls bekannt sind kationisch modifizierte Starke oder Polyamid-Epichlorhydrin- 
10 harze (z. B. KYMENE 557H, Hercules Inc., Wilmington, Delaware). Durch die Vemetzung wird eine verdrehte, gekrau- 
selte Struktur erreicht und stabilisiert, die sich vorteilhaft auf die Geschwindigkeit der Flussigkeits aufnahrne auswirkt. 

Rachengewicht und Dichte von absorbierenden Artikeln 

15 [0068] Die absorbierenden Hygieneprodukte kdnnen in ihrem Rachengewicht und Dicke und damit der Dichte stark 
variieren. 1\pischerweise liegen die Dichten der Bereiche der Absorptionskeme zwischen 0,08 und 0,25 g/cm 3 . Die Fla- 
chengewichte liegen zwischen 10 und 1000 g/m 2 , wobei bevorzugt Rachengewichte zwischen 100 und 600 g/m 2 reali- 
siert werden (siehe auch US 5,669,894, die hiermit als Referenz eingefuhrt wird und somit als Teil der OfTenbarung gilt). 
Die Dichte variiert in der Regel iiber die Lange des absorbierenden Kerns. Dies tritt als Folge einer gezielten Dosierung 

20 der Ceilulosefaser- oder versteiften Cellulosefasermenge oder der Menge des superabsorbierenden Polymers ein, da 
diese Komponenten in bevorzugten Ausfuhrungsformen starker in den Frontbereich des absorbierenden Einwegartikels 
eingebracht werden. 

[0069] Diese gezielte Erhohung des absorbierenden Materials in bestimmten Regionen des absorbierenden Kerns kann 
auf andere Weise auch z. B. durch Herstellung eines entsprechend groBen, mittels eines airiaid- oder wetlaid-Verfahrens 
25 hergestellten Rachengebildes bestehend aus hydrophilen Cellulosefasern, optional aus versteiften Cellulosefasern, op- 
tional aus synthetischen Fasern (z. B. Polyolefinen) sowie aus superabsorbierenden Polymeren und anschlieBender 
Ruckfaltung oder Ubereinanderlegen erreicht werden. 

) 

Prufmethode 

30 

[0070] Die nachfolgenden Tests werden mit Polymerisaten mit einer TeilchengroBe von 300-600 um (bestimmt nach 
der Siebmethode) durchgefuhrt. 

Anti-caking Test 

35 

[0071] 5 g ± 0,1 Polymerisat werden in eine Wageschale (57 mm) aus Aluminium eingewogen und homogen iiber die 
gesamte Schale verteilt. Die Schale wird gewogen. AnschlieBend wird die Schale fur 3 oder 6 h in einen Klimaschrank 
bei einer Temperatur von 35 °C und einer relativen Luftfeuchtigkeit von 80% gestellt. Danach wird die Schale erneut ge- 
wogen. Eine weitere Wageschale wird ausgewogen und ein Sieb mit einer Maschenweite von 1,5 mm dariibergestellt. 
40 Die Probe wird auf das Sieb gekippt. Nach mehrmaligen leichten Klopfen auf das Sieb wird das Gewicht des durch das 
Sieb gefallenen Produkts bestimmt. 

[0072] Der Test gilt als bestanden, wenn mehr als 90 Gew.-% des Produkts durch das Sieb gefallen sind. Es wird au- 
Berdem die Wasseraufnahme des Produktes bestimmt, 

45 Methode zur Messung Oberflachenspannung 

Messung der Oberflachenspannung von waBrigen Losungen mit dem Stalagmometer von Traube-Gerhardt 

[0073] Bei dem Stalagmometer handelt es sich um eine Art Vollpipette, deren Auslauf zu einer sorgfaltig hergestellten 
50 Abtropfflache ausgestaltet isL An dieser polierten Flache bilden sich nacheinander TYopfen aus, deren GroBe von der 
Oberflachenspannung des untersuchten Produktes abhangt Je groBer diese ist, um so groBer auch der TYopfen und um- 
gekehrt. Das Volumen der Pipette ist durch Ringmarken begrenzL Da das Volumen konstant ist und die GroBe der Trop- 
fen von der GroBe der Oberflachenspannung, ist die Zahi der Tropfen ein direktes MaB fur die Oberflachenspannung. Der 
gefundene Wert wird dann der Tropfenzahl von reinem Wasser gegenubergestellt, dessen Oberflachenspannung bekannt 
55 ist. 

[0074] 150 g 0,9%ige NaCl-Losung werden in einem 250 ml Becherglas vorgeiegt und mit einem Magnetruhrer (200 
U/min) geriihrt. 1 g des zu prufenden Polymerisates wird langsam in die sich bildende Trombe der 0,9%igen NaCl-Ld- 
sung gestreut. Nach beendetem Einstreuen wird die Losung 3 Minuten geruhrt. AnschlieBend laBt man die Losung 15 
Minuten stehen. 

60 [0075] Mit Hilfe eines Peleusballes wird die zu priifende Losung deutlich iiber die obere, das Pipetten-volumen be- 
grenzende, Ringmarke gesaugt. Es wird die TVopfenanzahl zwischen der oberen und unteren Ringmarke ermittelt. \fon 
jeder Losung erfolgt eine Doppelbestimmung. 
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Berechnung der Oberflachenspannung in mN/m = Iropfenzahl fur reines Wasser X 72,75 */gefundene Iropfenzahl der 

Probe 

(Oberflachenspannung von Wasser in mN/m) 

5 

[0076] Die Messung der Oberflachenspannung dient zur Feststellung, wieviel Beschichtungsmittel gegf. an eine waB- 
rige Umgebung abgegeben wird. D. h. umgekehrt durch diese Messung wird festgestellt, wie gut das Beschichtungsmit- 
tel mit dem Poiymerisat verbunden ist. Wird namlich die Oberflachenspannung durch die Beschichtung herabgesetzt 
kann verstarkt das Problem des "rewetten" auflreten. Unter Rewetten oder Riicknassen wird die Wiederabgabe von be- 
reits absorbierter Flussigkeit (z. B. Urin) z. B. bei Dmckbelastung aus dem gequolienen Gel verstanden, wodurch der 10 
Tragekomfort eines Hygieneartikels beeintrachtigt wird. 

Retention 

[0077] Die Retention wird nach der Teebeutelmethode und als Mittelwert aus drei Messungen angegeben. Etwa 
200 mg Poiymerisat werden in einen Teebeutel eingeschweiBt und fur 30 Minuten in 0,9%ige NaCl-Losung getaucht. 
AnschlieBend wird der Teebeutel in einer Schleuder (23 cm Durchmesser, 1.400 Upm) 3 Minuten geschleudert und ge- 
wogen. Einen Teebeutel ohne absorbierendes Poiymerisat laBt man als Blindwert mitlaufen. 
Retention [g/g] = Auswaage - Blind wert/Einwaage 

Fltissigkeitsaufhahme unter einem Druck von 0,9 psi AUL 

[0078] In einen Zylinder aus Plexiglas mit einem inneren Durchmesser von 25,4 mm, der mit einem 400 mesh Nylon- 
Siebboden ausgestattet ist, werden ca. 0,16 g Poiymerisat genau eingewogen. Die gleichmaBig auf dem Siebboden ver- 
teilte Lage von Poiymerisat wird mit einer Teflonscheibe von 26,1 mm Durchmesser abgedeckt und mit einem zylindri- 25 
schen Stempel von 332,4 g belastet. Teflonscheibe und Zylinder bewirken zusammen eine Beiastung von 63 g/cm 2 bzw. 
0,9 psi. Der zuvor gewogene Zylinder wird anschlieBend auf eine Glasfilterplatte gestellt, die sich in einer Schale mit 
0,9%iger NaCl-Losung befindet, deren Fliissigkeitniveau genau der Hone der Filterplatte entspricht. Nachdem man die 
Zylindereinheit 1 Stunde lang 0,9%ige NaCl-Losung hat saugen lassen, wird diese durch Abtupfen mit Filterpapier von 
uberschiissiger Priiflosung befreit und zuriickgewogen und der AUL wie folgt berechnet: 30 
AUL = Auswaage(Zylindereinheit + gequollenes Polymerisat)-Einwaage (Zylindereinheit + nichtgequollenes Polymeri- 
sat)/Einwaage Poiymerisat 

Beispiele 

35 

[0079] Im folgenden wird die Erfindung anhand von Beispielen erlautert. Diese Erlauterungen sind lediglich beispiel- 
haft und schranken den allgemeinen Erfindungsgedanken nicht ein. 
[0080] Dabei werden folgende Abkiirzungen verwendet: 
ABAH: 2,2'-Azo-bis-amidinopropan-dihydrochlorid 

ATBN: 2,2 , -Azo-bis-2-methylpropionitril 40 

AMPS : 2- Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure 

BO: 2-Butyl-octanol 

EO: Ethylenoxid (1,2-Epoxiethan) 

IHD: Isohexadecan 

ITDA: Isotridecylalkohol 45 

ITS: Isotridecylstearat 

OFSBOE: Olfettsaurebutyloctylester 

ROFSME: Rubolfettsauremethylester 

TAMAC: Triallylmethylammoniumchlorid 

50 

Vergleichsbeispiel 1 
US 5,728,742 

[0081] Zu 50 g Polyacrylat Pulver, das zu 70% neutralisiert und oberflachennachvernetzt ist (Favor SXM 880 ®, ein 55 
Handelsprodukt von Stockhausen GmbH & Co. KG), mit einer Retention von 32 g/g in 0,9%iger NaCl-Losung und einer 
AULo,9 psi 22.1 g/g wurden unter Ruhren mit einem Mixer mittels einer Spritze 1000 ppm Ethoquad 0/12 in 3 g Isopro- 
panol gelost zugegeben. Das Poiymerisat wurde fiir 60 Minuten auf einer Rollbank bei Raumtemperatur gerollt. Das Pro- 
dukt bestand den vorstehend beschriebenen 3 h Anti-caking Test nicht. 

Ethoquad 0/12 = Oleylmethyldi(2-hydroxyethyl)ammoniumchlorid 60 

Vergleichsbeispiel 2 
US 5,728,742 

65 

[0082] Zu 50 g Polyacrylatpulver gemafi Vergleichsbeispiel 1 (Favor SXM 880®, ein Handelsprodukt von Stockhausen 
GmbH & Co. KG) wurden unter Ruhren mit einem Mixer mittels einer Spritze 1000 ppm Arquad 16-50 in 3 g Isopro- 
panol gelost zugegeben. Das Poiymerisat wurde fttr 60 Minuten auf einer Rollbank bei Raumtemperatur gerollt. Das Pro- 
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dukt bestand den vorstehend beschriebenen 3 h Anti-caking Test nicht. 
Arquad 16-50 = Hexadecyltrimethylammoniumchlorid 

Herstellung von Polymerisatpulvem 1-5 

Pulver 1 



[0083] 290 g Acrylsaure wurden in zwei gleiche Portionen geteiit. Eine Portion wurde in 458,5 g H 2 0 gegeben. 0,85 g 
Polyethylenglykol-300-diacrylat und 1,5 g AUyloxypoiyemylenglykolacrvlsaureester wurden in der zweiten Portion 

10 Acrylsaure gelost und ebenfalls dem Wasser hinzugefugt. Die Losung wurde auf 10°C gekuhlt. Danach wurden unter 
Kuhlen insgesamt 225,4 g 50%ige Natronlauge so langsam zugesetzt, daB die Temperatur nicht 30°C uberstieg. An- 
schlieBend wurde die Losung bei 20°C mit Stickstoff gespUlt und dabei weiter abgekuhlt. Nach Erreichung der Starttem- 
peratur von 4°C wurden die Initiatorlbsungen (0,1 g 2,2«Azobis-2-amidinopropan-dihydrochlorid in 10 g H 2 0, 1,0 g 
Natriumperoxidisulfat in 10 g H 2 0, 0,1 g 30%ige Wasserstoffperoxidlosung in 1 g H 2 0 und 0,015 g Ascorbinsaure in 

15 2 g Wasser) zugesetzt. Nachdem die Endtemperatur 102°C erreicht war, wurde das entstandene Gel zerkleinert und bei 
150°C 90 Minuten lang getrocknet. Das getrocknete Polyrnerisat wurde grob zerstoBen, gemahlen und auf ein Pulver mit 
einer PartikelgroBe von 150 bis 850 urn gesiebt. 

Pulver 2 

20 

[0084] 300 g Acrylsaure wurden in zwei gleiche Portionen geteiit. Eine Portion wurde in 429,1 g H 2 0 gegeben. 0,36 g 
Triallyiamin, 1,05 g Allyloxypolyethylenglykolacrylsaureester und 12 g Methoxypolyethylenglykol(22EO)methacrylat 
wurden in der zweiten Portion Acrylsaure gelost und ebenfalls dem Wasser hinzugefugt. Die Losung wurde auf 10°C ge- 
kuhlt. Danach wurden unter Kuhlen insgesamt 233,1 g 50%e Natronlauge so langsam zugesetzt, daB die Temperatur 

25 nicht 30°C uberstieg. AnschlieBend wurde die Losung bei 20°C mit Stickstoff gespult und dabei weiter abgekuhlt. Bei 
Erreichen der Starttemperatur von 4°C wurden 0,9 g Natriumcarbonat und die Initiatorlosungen (0,1 g 2,2'-Azobis-2- 
amidinopropan-dihydrochlorid in 10 g H 2 0, 0,15 g Natriumperoxidisulfat in 10 g H 2 0, 0,1 g 30%ige Wasserstoffper- 
oxidlosung in 1 g H 2 0 und 0,01 g Ascorbinsaure in 2 g Wasser) zugesetzt. Nachdem die Endtemperatur von 104°C er- 
reicht war, wurde das entstandene Gel zerkleinert und bei 150°C 90 Minuten getrocknet. Das getrocknete Polyrnerisat 

30 wurde grob zerstoBen, gemahlen und zu einem Pulver mit einer PartikelgroBe von 150 bis 850 urn abgesiebt. 

Pulver 3 



war eine nicht oberflachennachvernetzte Polyacrylsaure (Vorprodukt zu Favor SXM 880®), die zu 70% neutralisiert war 
35 und eine Retention von 40 g/g in 0,9%iger NaCl-Losung und einen AUL von 8,7 g/g aufwies. 

Pulver 4 



[0085] 280 g Acrylsaure wurden in zwei gleiche Portionen geteiit. Eine Portion wurde in 517,04 g H 2 0 gegeben. 

40 0,28 g Triallyiamin, 0,72 g Allyloxypolyethylenglykolacrylsaureester und 7,51 g Methoxypolyethylengly- 
kol(22EO)methacrylat wurden in der zweiten Portion Acrylsaure gelost und ebenfalls dem Wasser hinzugefugt. Die Lo- 
sung wurde auf 10°C gekuhlt. Danach wurden unter Kuhlen insgesamt 170,97 g 50%ige Natronlauge so langsam zuge- 
setzt, daB die Temperatur nicht uber 30°C stieg. AnschlieBend wurde die Losung bei 20°C mit Stickstoff gespult und da- 
bei weiter abgekuhlt. Nach Erreichung der Starttemperatur von 4°C wurden 0,9 g Natriumcarbonat und die Initiatorlo- 

45 sungen (0,1 g 2,2 , -Azobis-2-amidinopropan-dihydrochlorid in 10 g H 2 0, 1,0 g Natriumperoxodisulfat in 10 g H 2 0, 
0,07 g 30%ige Wasserstoffperoxidlosung in 1 g H 2 0 und 0,01 g Ascorbinsaure in 2 g Wasser) zugesetzt. Nachdem die 
Endtemperatur 102°C erreicht war, wurde das entstandene Gel zerkleinert und bei 150°C 90 Minuten getrocknet. Das ge- 
trocknete Polyrnerisat wurde grob zerstoBen, gemahlen und zu einem Pulver mit einer PartikelgroBe von 150 bis 850 urn 
gesiebt. 

50 

Pulver 5 

war das oberflachennachvernetzte Polyacrylat gemaB Vergleichsbeispiel 1 mit einer Retention von 32 g/g in 0,9%iger 
NaCl-Losung und einem AUL von 22,1 g/g (Favor SXM 880®). 

55 

Beispiel 1 

[0086] Zu 50 g des Pulvers 1 wurde unter Ruhren mit einem Mixer (Krups Dry Mix Typ 7007) mit hochster Drehzahl- 
stufe eine Mischung aus 0,015 g Comperian COD, 0,25 g Ethylencarbonat als Nachvernetzungsmittel 1,0 g H 2 0 und 
60 4,0 g Aceton zugegeben. Das beschichtete Polyrnerisat wurde in einer Photoschale gleichmaBig verteilt und 30 Minuten 
lang bei 180°C in einem Umlufttrockenschrank getrocknet. \fon dem Polyrnerisat wurden die Retention, der AUL- Wert, 
die Oberflachenspannung und der Anti-caking Test, wie oben angegeben, durchgefuhrt und in der Tabelle 1 wiedergege- 
ben. 

65 Beispiele 2-17 

[0087] Die Beispiele 2-17 wurden gemaB Beispiel 1 durchgefuhrt. Das eingesetzte Pulver, zugesetzten Verbindungen, 
die Menge der jeweiligen Verbindung sowie die Zeit und Temperaturen der Warmebehandlung sind in der Tabelle 1 
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ebenso wie die entsprechenden Retentions-, AUL-, Oberflachenspannungs-Werte und die Ergebnisse des Anti-caking 
Tests aufgefiihrt. 

Vergleichsbeispiel 3 

5 

[0088] Zu 50 g des Pulvers 5 wurde unter Riihren mit einem Mixer (Krups Dry Mix "fyp 7007) mit hochster Drehzahl- 
stufe eine Mischung aus 0,05 g Imbentin CMEA/045 in 1,0 g H 2 0 zugegeben und 2 Minuten weitergeruhrt. Es wurde 
keiner Warmebehandlung durchgefuhrt. Das Polymerisat bestand den 3 h Anti-caking Test nicht und hatte eine vermin- 
derte Rieseifahigkeit. 

[0089] Das Polymerisat hatte eine Retention von 3 1,4 g/g und einen AUL-Wert von 21,3 g/g. 10 

Beispiel 18 

[0090] Zu 50 g des Pulvers 5 wurde unter Ruhren mit einem Mixer (Krups Dry Mix Typ 7007) mit hochster Drehzahl- 
stufe eine Mischung aus 0,05 g Imbentin CMEA/045 in 1 ,0 g H2O zugegeben und 2 Minuten weitergeriihrt. Das Produkt 15 
wurde in einer Photoschale verteilt und 20 Minuten bei 180°C in einem Umlufttrockenschrank getrocknet. Das behan- 
delte Polymerisat bestand den Anti-caking Test. Seine Retentions-, AUL- und Oberflachenspannungs-Werte sind in Ta- 
belle 1 aufgefuhrt. 

Beispiel 19 20 

[0091] Zu 50 g des Pulvers 5 wurde unter Ruhren mit einem Mixer (Krups Dry Mix TVp 7007) mit hochster Drehzahl- 
stufe eine Mischung aus 0,05 g Imbentin CMEA/045 in 1 ,0 g H 2 0 zugegeben und 2 Minuten weitergeriihrt. Das Produkt 
wurde in einer Photoschale verteilt und 15 Minuten bei 190°C in einem Umlufttrockenschrank getrocknet. Das behan- 
delte Polymerisat bestand den 3 h Anti-caking. Seine Retentions-, AUL- und Oberflachenspannungs-Werte sind in Ta- 25 
belle 1 aufgefuhrt. 
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[0092] Stokomin S10 = Stearylamin, ethoxyliert mit 10 EO; Comperlan COD = Kokossaurediethanolarnid (Henkel 
KGaA); Comperlan LD = Laurylsaurediethanolamid (Henkel KGaA); Comperlan 100 = Kokossauremonoethanolamid 
(Henkel KGaA); Marlazin L 10 = Laurylamin, ethoxyliert mit 10 EO (Contensio); Marlazin OL 20 = Oieylamin, ethox- 
yliert mit 20 EO (Contensio); Serdox NXC 3 = Oisauremonoethanolamid, ethoxyliert mit 3 EO (Condea); Serdox NXC 6 
= Olsauremonoethanolamid, ethoxyliert mit 6 EO (Condea); Serdox NXC 14 = Olsauremonoethanoiamid, ethoxyliert 5 
mit 14 EO (Condea); Imbentin CMEA/045 = Kokossauremonoethanolamid, ethoxyliert mit 4,5 EO; 
Vergleichswert der Oberflachenspannung fiir Wasser: a = 72,5 mN/m 3 ; 
+ bedeutet Test bestanden; 
- bedeutet Test nicht bestanden. 

10 

Vergleichsbeispiel 4 

[0093] 0,5 g Ethylencarbonat, 2 g Wasser und 0,25 g A1 2 (S0 4 )3 x 18H 2 0 wurden gemischt und zu 50 g des Pulvers 3 
unter Ruhren mit dem Mixer (Krups Dry Mix Typ 7007) mit hochster Drehzahlstufe mittels einer Spritze zugegeben. An- 
schlieBend wird das Produkt in einer Photoschale verteilt und 50 min bei 170°C im Umlufttrockenschrank getrocknet. 15 
[0094] Das behandelte Polymerisat bestand den 3 h Anti-caking Test nicht. Seine Retentions-, AUL-Werte sind in Ta- 
belle 2 aufgefuhrt. 

Beispiel 20 

20 

[0095] Das Pulver 3 wurde mit 0,7 Gew.-% Ethylencarbonat, 1,8 Gew-% Wasser, 0,2 Gew.-% A1 2 (S0 4 ) 3 x 14H 2 0 und 
0,2 Gew.-% Imbentin CMEA/024 (Firma Kolb AG) in einem Mixer (Krups Dry Mix Typ 7007) mit hochster Drehzahl- 
stufe gemischt und so beschichtet. AnschlieBend wird das behandelte Polymerisat in einen Schaufeltrockner gefordert 
und dort 10 min bei einer Temperatur von 110°C belassen. 

[0096] Das Produkt bestand den 3 h Anti-caking Test, Seine Retentions-, AUL-Werte sind in Tabelle 2 aufgefiihrt. 25 

Beispiel 21 

[0097] 0,5 g Ethylencarbonat, 0,5 g Aceton, 2 g Wasser, 0,075 g ZnCl 2 und 0,05 g Imbentin CMEA/045 (Firma Kolb 
AG) werden gemischt und zu 50 g des Pulvers 3 unter Ruhren mit dem Mixer (Krups Dry Mix Typ 7007) mit hochster 30 
Drehzahlstufe mittels einer Spritze zugegeben. AnschlieBend wurde das Polymerisat in einer Photoschale verteilt und 
50 min lang bei 170°C im Umlufttrockenschrank getrocknet. 

[0098] Das behandelte Polymerisat bestand den 3 h Anti-caking Test. Seine Retentions-, AUL- und Oberflachenspan- 
nungs-Werte sind in Tabelle 2 aufgefuhrt. 

35 

Beispiel 22 . 

[0099] Das Pulver 3 wurde durch Zugabe einer Mischung aus 2 Gew.-% Wasser und 1 Gew.-% H 2 S0 4 (98%ig) unter 
Ruhren mit dem Mixer mittels einer Spritze beschichtet, Dann wurden 0,5 g Ethylencarbonat, 0,5 g Aceton, 0,05 g Im- 
bentin CMEA/045 und 1 g Wasser gemischt und zu 50 g des Pulvers 3 unter Ruhren mit dem Mixer (Krups Dry Mix Typ 40 
7007) mit hochster Drehzahlstufe mittels einer Spritze gegeben. 

[0100] AnschlieBend wird das Polymerisat in einer Photoschale verteilt und 50 min lang bei 170°C im Umlufttrocken- 
schrank getrocknet. 

[0101] Das behandelte Polymerisat bestand den 3 h Anti-caking Test. Seine Retentions-, AUL- und Oberflachenspan- 
nungs-Werte sind in Tabelle 2 aufgefuhrt. 45 

Beispiel 23 

[0102] 0,5 g Ethylencarbonat, 0,5 g Aceton, 1 g Wasser, 1 g H3PO4 (85%ig) und 0,1 g Imbentin CMEA/045 (Firma 
Kolb AG) wurden gemischt und zu 50 g des Pulvers 3 unter Ruhren mit dem Mixer (Krups Dry Mix Typ 7007) mit hoch- SO 
ster Drehzahlstufe mittels einer Spritze beschichtet AnschlieBend wurde das Polymerisat in einer Photoschale verteilt 
und 50 min lang bei 170°C im Umlufttrockenschrank getrocknet. Das behandelte Polymerisat bestand den 3 h Anti-ca- 
king Test. Seine Retentions-, AUL- und Oberflachenspannungs-Werte sind in Tabelle 2 aufgefuhrt. 

Beispiele 24-29 55 

[0103] Die Beispiele 24-29 wurden gemaB Beispiel 21 durchgefuhrt, wobei die in Tabelle 2 angegebenen Lewissauren 
und Imbentin CMEA/045 in den dort angegebenen Mengen verwendet wurden. Die Resultate des 3 h Anti-caking Tests, 
die Retentions-, AUL- und Oberflachenspannungs-Werte der jeweiligen Polymeren sind in Tabelle 2 aufgefuhrt. 
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Tabelle 2 



Beispie! 


Lewis-Saure 


Imbentin* / 
Lewis- 
Saure" 
(Gew.%) 


Temp. / Zeit 

/on / M ■ \ 

( C / mm) 


Refen- 
tion 

(g/g) 


AUU.9 

psi (g/g) 


Anti-caking 
3h 


Vergl. 
beisp. 4 


AI 2 (S0 4 ) 3 x 18H 2 0 


0,0/0,50 


170/50 


31,5 


22,6 


- 


20 


AI 2 (S0 4 ) 3 x 14H 2 0 


0,2/0,20 


110/10 


35,7 


7,2 


+ 


21 


ZnCI 2 


0,1 /0,15 


170/50 


32,8 


21,8 


+ 


22 


H 2 S0 4 


0,1/1,00 


170/50 


31,9 


19,0 


+ 


23 


H 3 P0 4 


0,2 / 2,00 


170/50 


30,0 


17,1 




24 


FeCI 3 x6H 2 0 


0,1/0,05 


170/50 


32,3 


21,4 


+ 


25 


MgSCWHzO 


0,3/0,10 


170/50 


31.5 


23,6 


+ 






ft 1 /ftftS 

U, 1 / u,uo 


IOU / ou 


35,9 


14,0 


+ 


27 


FeCl3x6H 2 0 


0,2/0,10 


170/50 


32,1 


19,2 


+ 


28 


AI 2 (S0 4 ) 3 x18H 2 0 


0,2/0,25 


170/50 


32,0 


22,2 


+ 


29 


AI 2 (S0 4 ) 3 x 14H 2 0 


0,3/0,50 


170/60 


30,5 


20,4 


+ 


* Imbenl 


tinCMEA/045 


bezogen auf 


Komponente 





+ bedeutet Anti-caking Test bestanden 
- bedeutet Anti-caking Test nicht bestanden 

Patentanspriiche 

1. Hochquellfahiges Absorptionsmittel mit einer verminderten Tendenz zum Verbacken an feuchter Umgebung 
und/oder bei hohen Temperaturen basierend auf 

I einem mit Sauregruppen modifizierten, Wasser oder waBrige Flussigkeiten absorbierenden natiirlichen Poly- 
meren oder einem wasserunloslichen, ggf. an der Oberflache nachvemetzten, Wasser oder waBrige Fliissigkei- 
ten absorbierenden, vernetzten Polymerisat basierend auf polymerisierten, mindestens teilneutratisierten Sau- 
regruppen enthaltenden Monomeren, das mit 

II wenigstens einem Beschichtungsmittel aus der Gruppe Stickstoffhaltiger, nichtionischer Tenside behandelt 
und 

die Mischung aus der Komponente I und der Komponente II einer Warmebehandlung unterworfen worden ist. 

2. Absorptionsmittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Tenside wenigstens eine Verbindung der 
allgemeinen Formel I 
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I 

in der 

Ri einen z-fach substituierten, aliphatischen Rest, vorzugsweise einen z-fach substituierten, gesattigten oder unge- 
sattigten, verzweigten oder unverzweigten aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit Ci bis C30, vorzugsweise Cg bis 
C 22 , der ggf. Aryireste, vorzugsweise einen Phenylrest, aufweisen kann, einen z-fach substituierten Benzoirest, der 
ggf. mit funf- oder sechsgiiedrigen, ggf. Heteroatome wie Sauerstoff, Phosphor oder Stickstoff, enthaltenden Ring 
' kondensiert sein kann, bedeutet, 
R 2 WasserstofF oder einen aliphatischen Rest, vorzugsweise einen gesattigten oder ungesattigten, verzweigten oder 
unverzweigten Kohlenwasserstofrrest mit C 2 bis C24, vorzugsweise Cg bis C22, einen Hydroxyalkylenrest, dessen 
Hydroxylgruppe vorzugsweise endstandig ist und/oder ggf. mit 1 bis 50, vorzugsweise 1 bis 20, besonders bevor- 
zugt 1 bis 10 Alkylenoxideinheiten, vorzugsweise Ethylen- und/oder Propylenoxideinheiten, alkoxyliert und/oder 
ggf. mit einer Carbonsaure, vorzugsweise mit Ci bis Cg, verestert ist und der Q bis Cg, vorzugsweise C1-C4, im Al- 
kylenrest aufweist, oder einen N,N Di hydroxy alky leri-amino- alky len-Rest mit jeweils Q-C 4 im Alkylenrest bedeu- 
tet, 

R3, gleich oder verschieden, die Bedeutung von R 2 hat, mit der Bedingung bei Amidverbindungen, daB wenigstens 

einer der Reste R 2 oder R3 fur einen Hydroxyalkylenrest oder einen alkoxylierten Hydroxyalkylenrest oder einen 

entsprechend veresterten ggf. alkoxylierten Hydroxyalkylenrest mit der unter R 2 angegebenen Definition stent, 

n 0 oder 1, vorzugsweise 1 bedeutet 

und z fur eine ganze Zahl von 1 bis 4 steht, 

eingesetzt worden ist. 

3. Absorptionsmittel nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Polymerisat I oberflachennachver- 
netzt ist. 

4. Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB das Beschichtungsmittel 11 
in einer Menge von 50 bis 50 000 ppm, bevorzugt 100 bis 5000 ppm, besonders bevorzugt von 300 bis 3000 ppm, 
eingesetzt worden ist 

5. Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Warmebehandlung der 
beschichteten Komponente I bei Temperaturen von 100 bis 250°C, bevorzugt 150 bis 230°C, besonders bevorzugt 
160 bis 210°C, durchgefuhrt worden ist. 

6. Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB als weiteres Beschichtungs- 
mittel m wenigstens eine Lewissaure verwendet worden ist. 

7. Absorptionsmittel nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Beschichtungsmittel II und m in einer Ge- 
samtmenge von 100 bis 50 000 ppm, vorzugsweise 300 bis 25000 ppm, besonders bevorzugt 500 bis 13 000 ppm, 
eingesetzt worden sind. 

8. Absorptionsmittel nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Warmebehandlung der beschichte- 
ten Komponente I bei Temperaturen von 40 bis 250°C, bevorzugt 100 bis 230°C, besonders bevorzugt 130 bis 
210°C, durchgefuhrt worden ist 

9. Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 6 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB die Komponente I mit einer 
waBrigen Losung der Beschichtungsmittel II und m beschichtet und zur Reaktion gebracht worden ist. 

10. Absorptionsmittel nach einem oder mehreren Anspriichen 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB als Beschich- 
tungsmittel 0 ein Fettsaurealkanolamid oder Fettsaureamin gemaB der Formel I nach Anspruch 1, das ggf. alkox- 
yliert und/oder verestert ist, eingesetzt worden ist. 

11. Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB als Beschichtungsmittel II 
wenigstens eine Verbindung aus der Gruppe Laurinsauremonoethanolamid, Kokosfettsauremonoethanolamid, Stea- 
rinsauremonoethanolamid, Rizinolsauremonoethanolamid, Undecylensauremonoethanolamid, Laurinsauredietha- 
nolamid, Kokosfettsaurediethanolamid, Sojafettsaurediethanolamid, Linolsaurediethanolamid, Laurinmyristinsau- 
rediethanolamid, Olsaurediethanolamid, I^urinsaureisopropanolamid, Kokosfettsaureisopropanolamid, Olsaurei- 
sopropanolamid, Undecylensaurepolydiethanolamid, Kokosfettsaurepolydiethanolamid, Talgamin, Talgpropylen- 
diamin, Kokosfettsaureamin, Laurylamin, Oieyamin, Stearylamin, TMgfettamin, eine entsprechend ethoxylierte 
und/oder propoxylierte Verbindung mit 1 bis 50, bevorzugt 1 bis 20, Ethylenoxid und/oder Propyien-Einheiten und 
eine entsprechend veresterte Verbindung eingesetzt worden ist. 

12. Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 6 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB als Lewissaure HI eine an- 
organische Saure, eine wasserlosliche, gesatugte oder ungesattigte, organische Saure, eine wasserlosliche Hydroxy- 
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carbonsaure oder ein wasserlosliches saures Salz eingesetzt worden ist. 

13. Absorptionsmittel nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB als Lewissaure, HQ, H2SO4, Sauerstoff- 
sauren des Seiens oder Phosphors, HNO3, H2SO2, HCIO3, HBr, Acrylsaure, Methacrylsaure, Ameisensaure, Essig- 
saure, Propionsaure, Buttersaure, Oxalsaure, Malonsaure, Bemsteinsaure, Milchsaure, Maleinsaure, Fumarsaure, 

5 Benzoesaure, Pthalsaure, Salicylsaure, Weinsaure, Zitronensaure, p- m- oder o-Toluolsulfonsaure, Benzolsulfon- 

saure, Aminomethansulfonsaure, Aminomethanphosphonsaure, wasserlosliche Bromide, Chloride, Nitrate, Sulfate, 
Phosphate, Acetate, Formeate, Oxalate oder Lactate von Aluminium, Eisen, Zink, Antimon, Arsen, Zinn, Kupfer, 
Magnesium, Kalcium, Chrom, Gallium, Vanadium, Titan, Wismuth, Tallium, Indium, Mangan, Nickel, Kobald, 
Berrilium oder Zirkonium oder Mischungen der aus zwei oder mehr der genannten Verbindungen eingesetzt worden 
10 sind. 

14. Absorptionsmittel nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB als Lewissaure Schwefeisaure, Phosphor- 
saure, Ameisensaure, Essigsaure, Zitronensaure oder p-Tbiuolsulfonsaure, Aluminiumsalze oder Alaune und/oder 
deren unterschiedlichen Hydrate, Zinksalze und/oder deren Hydrate, Magnesiumsalze und/oder deren Hydrate und/ 
oder Doppelsalze eingesetzt worden sind. 

15 15. Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB die zu beschichtende 

Komponente I pulverformig vorgelegen hat. 

16. Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB das Polymerisat auf 
(Meth)acrylsaure basiert, deren Carboxylgruppen zu mindestens 50 Mol% neutralisiert sind. 

17. Verfahren zur Herstellung eines Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeich- 
20 net, daB man als Komponente I ein Wasser oder waBrige Russigkeiten absorbierendes, mit Sauregruppen modifi- 

ziertes, natiirliches Polymeres oder ein Wasser oder waBrige Russigkeiten absorbierendes, vernetztes Polymerisat 
basierend auf polymerisierten, mindestens teilneutralisierten Sauregruppen enthaltenen Monomeren mit einem Be- 
schichtungsmittel aus der Gruppe stickstoffhaltige, nicht ionische Tenside als Komponente II und ggf. eine Lewis- 
saure als -Komponente m beschichtet und die Mischung einer Warmebehandlung unterwirft 
25 18. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, daB das (die) Beschichtungsmittel in waBrige Losung 

mit der Komponente I vermischt wird (werden). 

19. Verfahren nach einer der Anspriiche 17 oder 18, dadurch gekennzeichnet, daB das Polymerisat vor, wahrend 
oder nach seiner Oberflachennachvemetzung mit einer waBrigen Losung der Komponente II und ggf. der Kompo- 
nente HI unter Warmezufuhr behandelt wird. 
30 20. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB die Umsetzung mit der waBrigen 

Losung der Komponenten II und ggf, der Komponente III gleichzeitig mit der Oberflachennachvemetzung des Po- 
lymerisats erfolgt. 

21. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 20, dadurch gekennzeichnet, daB die Mischung der Komponenten I 
und II auf Temperaturen von 150°C bis 250°C, bevorzugt 150 bis 210°C, erhitzt wird. 
35 22. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 20, dadurch gekennzeichnet, daB die Mischung der Komponenten 

I, H und m auf Temperaturen von 40 bis 250°C, bevorzugt 100 bis 230°C, besonders bevorzugt 130 bis 210°C, er- 
hitzt wird. 

23. Verwendung der Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 16 in Composites zur Absorption von Was- 
ser, waBrige oder serose Russigkeiten, vorzugsweise Korperflussigkeiten. 
40 24. Verwendung der Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 1 6 in Hygieneartikeln, vorzugsweise, Win- 

deln, Tampons oder Damenbinden. 

25. Verwendung der Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 16 in Kabelummantelungen oder Verpak- 
kungen. 

26. Verwendung der Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 16 als Wasserspeicher in Boden oder Sub- 
45 straten. 

27. Verwendung der Absorptionsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 16 als Speicher fur Nahr- und Wirkstoffe 
und deren kontrollierter Abgabe. 

28. Windeln, Inkontinenzprodukte fur Erwachsene, Damenhygieneartikel enthaltend Absorptionsmittel, vorzugs- 
weise in Composites, gemaB einer der Anspriiche 1 bis 16. 

50 
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Absorbing agents for water and aqueous liquids and process for their production 
and use w 



PCT No. PCT/EP96/03203 Sec. 371 Date Apr. 23, 1998 Sec. 102(e) Date Apr. 
23, 1998 PCT Filed Jul. 19, 1996 PCT Pub. No. WO97/06190 PCT Pub. Date 
Feb. 20, 1997The present invention relates to a powdery, cross-linked polymer 
absorbing water and aqueous liquids formed of polymerized, unsaturated, acid 
groups-containing monomers that are present as salts neutralized to the extent of 
at least 50 mol-% and which optionally comprise further monomers which are 
copolymerizable with the acid groups-containing 



monomers as well as water-soluble polymers, the polymer being formed of 
acidic, polymerized monomers partially neutralized to the extent of 5-30 mol-%, 
relative to the acid groups-containing monomer portion. The polymer has a high 
retention, high liquid absorption under pressure, high swelling pressure, and a 
low content of soluble components. The present invention further relates to a 
process for the production of said polymer and to its use as a component in 
sanitary articles which absorb body fluids and in wound dressings, in 
current-conducting and light-transmitting cables, as soil conditioners, as a 
component in packaging materials and in depot materials for the controlled 
release of active substances. 
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